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Mitscherlich’s kwantitatieve stikstofbepaling voor
zeer kleine hoeveeltheden

DOOR

D. J. HISBINK,

In zeer vele gevallen is het van groot gewicht uiterst kleine
hooveelheden stikstof kwantitatief te kunnen bepalen.

Zoo bijv. bevat drainwater soms slechts sporen van stikstofver-
bindingen. Bij bodembactericlogische onderzoekingen gaati hei ook
om de bepaling van enkele milligrammen stikstof. De methode
MirscEERLICH 1) voor grondonderzoek behandelt den bodem met kool-
guurhoudend water bjj 80° C. en moet derhalve in staat zijn zeer
kleine hoeveelheden N, POy, K0, Ca0 en MgO kwantitatief te be-

1} Fine chemische Bodenanalyse fir pﬂanzeng;hfrsiologische Forschungen
von E. A. Mrrscesriier; Landw, Jahrbucher, 38 (1907), 800,
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palen. Volgens sommige onderzoekers 1) wordt de productiviteit der
verschillende zeegebieden o.m. bepaald door de stikstofverbindingen,
zoodat ook hier nauwkeurige bepalingen van groot belang zijn.

Nu behoort eene nauwkeurige bepaling van zeer kleine hoevesl-

heden stikstof ongeiwijfeld fot .de lastige opgaven der analytische

chemie en ik meen derhalve den.lezers van het chemisch weekblad
geen ondienst fe bewijzen met eene door MrrscHERLICH uitgewerkte
methode mede le deelen, ?) dis nauwkeurlg is tot op 2 0.01 milligram

stikgtof, zooals mij ook bleek bij heb ftoepassen er van in MiTscHER

oa’s laboratorium. _ :

Bene afgemeten hoeveolheid der vloeistof, waarvan het stikstof-
gehalte bepaald moet worden, wordt gebraght in een kolf. Voor
hoeveelheden van 250800 cc. wordt een literkolf, voor kleinere
hoeveelheden een 1y literkolf gebruikt. Na toevoeging van 3 gram
Drvarpa’s legeering, wordt de kolf gesloten met een destillatie-opzet
volgens HugersHorr, waarvan het vrije uiteinde uitloopt in een
tweede Yg-literkoif, die gevuld is. met 10 cc. normaal zwavelzuur en
ongeveer 50 cc. water. Men brengt nu door den opzet 50 cc. gecon-
centreerde natronloog in de cerste kolf en sluit af met de stop.
De eecrste kolf wordt vervolgens verhit (in den aanvang met kleine
vlam) en de vloeistof zooveel mogelijk afgedestilleerd. Als eindpunt
wordi genoren het cogenblik, waarop de groote bellen verdwijnen en
nog slechts kleine donkere blaagjes aah de opperviaktie zich vertoonen.
De vloeistof in de tweede kolf kan onderwijl ingedampt worden op
ongeveer 200 ce.

Bij deze destillatic gaan nu over de ammoniakstikstof en de nitraat-

en nitrietstikstof, na ecerst ot ammoniakstikstof gereduceerd te zijn, -

en Dblijft de organische stikatof in de eerste kolf achter. Deze wordd
na toevoeging van B0 ce. water (om het springen der kolven te voor-
komen) en 60 cc. geconcentreerd zwavelzuur gedestrueerd, Het elnd-
punt, dat zich kenmerkt door het blaww worden der massa, wordt

bersikt ongeveer 30 minuten nadat de vloeigtof niet meer schuimt.

Na bekoeling wordt opgelost met de. vioeistof uit kolf 2.

Op de eerste kolf wordt nu wederom een opzet volgens HUGERSHOFF
geplaatst, die door een stukje slang verbonden wordt met een glazen
buis. Deze glazen- buis komt uit op den bodem van een kolf (inhoud

1} Nitraten, nitrieten en ammoniak in zeewater door W, E, RINGER en
mej. I M. P. Erumnesn; dit weekblad, 1908, No. [0, blz. 147 :
. % Eine quantitatiove Stickstoffanalyse fur sehr geringe Msngen YOI

E. A. Mrrsomeriion und P. Herz; Landw. Jahrbiicher, Band 38 (1909), 270.
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ongeveer 250 cc.). De stop van deze laatste kolf iz dubbel doorboord;
door de tweede opening gaat eene buis van gesmolien kwarts, die
uitkomt in een Erlenmeyerkolf.

De Erlenmeyerkolf wordt gevuld met 10 of 25 ce. 1, normaal
gwavelzuur benevens B0 ce. gedestilleerd water. In de eersie kolf
wordt cenig zink gebracht, om bij het koken het stooten tegen te
gaan en verder 120 cc. geconcentreerde natronloog., Na het heet
worden der kwartsbuis wordt 20 minuien gedestilleerd onder afkoeling
van den Erlenmeyer. Teruggetitreerd wordt met 1/, normaal natron-
loog. Als indicator wordt gebruikt eens oplogsing van 1 gram kongorood
in 1 liter alkohol wan B0 9,

Voor verdere bijzonderheden, alsmede veor de grooite der verachil-
lende fouten, wordt verwezen naar het oorspronkelijke stuk.

Wageningen, Rijkslandbouwproefstation,
~ Maart 1909.




